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方法,设定乙醇的浓度( A)、微波功率( B)、微波时间( C)和乙
醇( D)用量 4 个因素,以芒果苷含量为指标设计 L9 ( 34 )正交
实验得出芒果苷的最优微波提取方法。结果:以 10 g的芒果
叶粗粉中微波提取得到的芒果苷含量为考察指标, 得出影响
微波提取工艺因素次序为: C> D> A> B;最佳提取方案是:
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芒果叶为漆树科植物芒果 Mangif era indica L. 的叶,


















责任公司) ; 岛津 LC- 20AD 高效液相色谱仪, LC So lution
Ver 1. X 色谱工作站, SPD- 10 Aop 紫外检测器; GSJ 系列
万能粉碎机(江阴市药化机械有限公司 ) ; 芒果叶(采自厦门
市市郊,经厦门市动植物研究所鉴定为 Mangif era ind ica
L. 的叶子) ; 芒果苷对照品(成都曼思特生物科技有限公司,
Purit y 98% ) ; 甲醇为色谱纯; 其他试剂均为分析纯。
2 方法与结果
2. 1 原料的预处理 将采集来的芒果叶洗净, 自然风干 2
d, 用烘箱60 ! 烘干 5 h, 粉碎机处理过 3 号筛得芒果叶粗粉
品。临用时,称取一定量芒果叶粗粉, 用适量乙醚在32 ! 左
右浸泡 1 h,不时振摇,尽量溶解叶绿素, 抽滤除去滤液,回收
滤液,滤渣放置干燥后备用。
2. 2 微波提取方法 称取 10 g 芒果叶粗粉按∀ 2. 1#项下方
法处理后放置圆底烧瓶中,加入一定量一定体积分数的乙醇
在微波反应器中,控制温度 70~ 80 ! , 于不同功率下提取一
定时间,抽滤, 并用适量同体积分数的乙醇洗涤残渣, 合并后
回收乙醇, 浓缩至溶液 5~ 10 mL, 移入分液漏斗, 用极少量
水洗涤回收瓶(少量多次) ,以氯仿 20 mL/次(加 5 滴 10%氯
化钠溶液)萃取 3 次, 收集水层, 放置冰箱 2 h, 析出沉淀,抽
滤,干燥, 得芒果苷粗品。
2. 3 芒果苷的鉴定 所得的芒果苷粗品经外观观察应为淡
黄色至黄色固体粉末。所得粗品用适量甲醇配成溶液进行
鉴定。
2. 3. 1 化学鉴别 取 1~ 2 mL 芒果苷样品溶液,加入三氯
化铁 2~ 3 滴, 显深绿色; 另取 2 mL 芒果苷样品溶液,加 1%
三氯化铝乙醇溶液 10 滴,摇匀, 待 10 min后置紫外灯下( 254
nm)观察,液面显蓝绿色荧光。
2. 3. 2 薄层鉴别 取芒果苷样品溶液,再取芒果苷对照品,
加甲醇制成饱和溶液,作为对照品溶液。按照薄层色谱法[ 5 ]
试验,吸取上述 2 种溶液各 2 L ,分别点于同一用0 . 5%氢氧
化钠溶液制备的硅胶 G 薄层板上, 以氯仿 醋酸乙酯 甲酸
( 3∃4∃2 )为展开剂展开, 取出晾干。喷以 1%的三氯化铝溶
液,待 10 min后置紫外灯下( 254 nm)观察, 在与对照品相同
位置有蓝色荧光斑点。
2. 4 芒果苷的含量测定
2. 4. 1 色谱条件 色谱柱: Shim pack VP ODS( 150 mm %
4 . 6 mm, 5 m) ; 柱温: 30 ! ; 流速: 1 mL&min- 1 ; 进样量: 20
L; 流动相:甲醇 0 . 1%磷酸( 27∃73) ;检测波长: 258 nm。
2. 4. 2 标准曲线的制备 精密称取芒果苷对照品 5 mg ,用
甲醇溶解成 1 g&L - 1的标准溶液, 再取该标准溶液分别稀释
成质量浓度为0 . 2 , 0 . 3 , 0. 4, 0 . 5 , 0 . 6 , 0. 7 g&L - 1 , 每次进样
20 L , 则每次进样含量分别为 4 , 6, 8, 10 , 12 , 14 g。以进样
量为横坐标,峰面积为纵坐标作图得一直线。得回归方程为
Y= 5 044 798 . 87X+ 5 041 796. 66 , R2= 1 . 00。结果表明, 芒
果苷进样量在 4~ 14 g 范围内呈良好的线性关系。
2. 4. 3 精密度和稳定性试验 按照上述色谱条件, 精密吸
取0 . 6 g&L - 1的芒果苷对照品溶液, 在 1 d 内重复进样 6 次,
每次进样 20 L, 以峰面积计算得芒果苷日内 RSD为2 . 26%
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( n= 6) ,日间 RSD 为2. 64% ( n= 3 ) , 表明精密度良好。取对
照品溶液,于室温下存放, 按上述色谱条件,分别在 0, 1 , 2 , 3 ,
4 , 5 h 进样测定峰面积值, 芒果苷峰面积的 RSD 为2 . 48% ,
表明芒果苷对照品溶液至少 6 h 内稳定。
2. 4. 4 回收率试验 精密吸取已知含量的提取液, 共 5
份,精密加入等量的芒果苷对照品, 按∀ 2 . 2#方法制备供试
品并测定含量 , 计算平均加样回收率为 96. 78% , RSD 为
2 . 0%。
2. 4. 5 样品的含量测定 将实验所得到的样品称量记录
后,分别精密称取该样品 5 mg , 用色谱甲醇溶解成 1 g&L- 1
的溶液,摇匀后用0 . 45 m 滤膜过滤得供试液。在色谱相同
条件下每次进样 20 L , 记录峰面积,依据标准曲线算出各个
样品含量。结果以芒果苷含量为考察指标。
2. 5 微波提取正交设计 取 10 g 芒果叶粗粉, 采用正交试
验法,选择乙醇体积分数( A )、微波功率( B)、提取时间 ( C)、
乙醇用量( D)为考察因素, 考察 4 因素 3水平,选用 L9 ( 3
4 )正















1 75 400 10 5
2 85 640 15 10
3 95 800 20 15
表 2 正交试验结果
Tab 2 Results of o rthogonal test





1 1 1 1 1 250. 6 104. 6
2 1 2 2 2 329. 3 109. 8
3 1 3 3 3 236. 9 80. 7
4 2 1 2 3 189. 7 57. 7
5 2 2 3 2 159. 2 61. 4
6 2 3 1 1 234. 4 106. 2
7 3 1 3 2 172. 4 93. 2
8 3 2 1 3 169. 5 100. 6
9 3 3 2 1 161. 7 62. 4
均值 1 98. 385 85. 180 103. 827 76. 522
均值 2 75. 100 90. 614 76. 971 103. 057
均值 3 85. 733 83. 425 78. 421 79. 639
极差 23. 285 7. 189 26. 856 26. 535
表 3 方差分析结果
Tab 3 Anova analy sis of o rthogonal test
因素 偏差平方和 自由度 方差 F比 F临界值显著性
A 815. 34 2 407. 67 9. 673 19. 000 a
B(误差) 84. 29 2 42. 14 1. 000 19. 000 b
C 1 368. 84 2 684. 42 16. 240 19. 000 b
D 1 262. 15 2 631. 08 14. 974 19. 000 b
注: aP< 0. 05; bP> 0. 05
由正交设计结果可以发现, 正交设计芒果苷的微波提
取,以芒果苷含量为指标, 各因素对芒果苷微波提取的影响
大小依次为: C> D> A> B, 即微波时间影响最大, 乙醇用量
其次,乙醇体积分数第 3 ,微波功率的影响最小。因此, 以 10
g的芒果叶粗粉中微波提取综合评分为标准得出在该试验
设计条件下的最佳提取方案是: A 1B2C1D2 , 即 75% 乙醇 10
倍用量,在 640 W微波下, 提取 10 min。
2. 6 工艺验证试验 称取芒果叶 10 g 各 3 份, 按上述确定
的最佳提取条件,测得 3 份样品的芒果苷粗品分别为 359. 2 ,
361 . 3 , 360 . 5 mg ; 芒果苷含量分别为 120. 1 , 121. 3, 121 . 0
mg。
2. 7 微波提取与传统提取方法的比较[3 ] 在乙醇回流的最




Tab 4 Comparison o f different extr action methods
提取时间 芒果苷粗品/ mg 芒果苷含量/ mg
验证实验 10 min 360. 3 120. 8
回流提取 3 h 173. 0 95. 8
从表 4 比较可以发现,以芒果苷含量为标准微波提取是


















后降低的变化, 在乙醇的 10 倍用量处达到最大。分析原因
可能是,芒果叶中被乙醇提取的芒果苷溶液向外扩散的难易















微波功率的影响在这 4 个因素中最小, 可能是因为微波
功率足够大能较快达到的温度而进行细胞的破碎作用,而显
得微波功率不同提取差异不明显。
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(郧阳医学院附属太和医院药学部, 湖北 十堰 442000 )
[摘要] 目的:研究活血通淤片的质量控制标准。方法:采
用高效液相色谱法分别测定活血通淤片中丹参素和丹酚酸
B含量, 色谱柱为 Kromasil C18柱 ( 250 mm % 4 . 6 mm, 5
m) ;分别以水 乙腈 冰醋酸 ( 93∃5∃2 )和甲醇 0 . 2%磷酸水
溶液( 40∃60 )为流动相; 检测波长为 280 nm; 流速1 . 0 mL&
min- 1。结果:丹参素在0 . 1~ 2 . 0 g 范围内具有良好线性关
系( r= 0 . 999 8 ) , 平均回收率为97. 55% , RSD 为1 . 18% ; 丹
酚酸 B 在 0 . 1 ~ 2 . 0 g 之间有良好的线性关系 ( r =
0 . 999 5) ,平均回收率为100. 20% , RSD 为1 . 33%。结论:该
法灵敏、简便、准确和重复性好,可作为该制剂的质量控制标
准。
[关键词] 活血通淤片;丹参素; 丹酚酸 B; 高效液相色谱法
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醛等相似, 而活性更强[ 1 ] ,但稳定性较差, 故在制剂中控制
丹酚酸 B的含量控制更有意义, 同时在中国药典 2005 年版





美国戴安 DIONEX ult imate 3000 高效液相色谱仪(脱
气机、高压泵、自动进样器、柱温箱、示差检测器、色谱工作
站) ; 丹参素和丹酚酸 B(中国药品生物制品检定所, 批号
110855 200704, 111562 200702) ;活血通淤片为我院中药制
剂室生产 [批准文号鄂药制字 ( 2001 ) 第 GX02 号; 批号




2. 1. 1 丹参素测定条件 Kromasil C18柱( 250 mm % 4 . 6 mm,
5 m,大连依利特) ;水 乙腈 冰醋酸 ( 93∃5∃2 )为流动相;检测
波长为 280 nm [3 ] ;流速: 1. 0 mL&min- 1 ;柱温: 25 ! 。
2. 1. 2 丹酚酸 B 测定条件 Kromasil C18柱( 250 mm % 4 . 6
mm, 5 m, 大连依利特) ; 甲醇 0 . 2%磷酸水溶液( 40∃60)为
流动相; 检测波长: 270 nm[ 3 ] ; 流速: 1 . 0 mL&min- 1 ; 柱温:
25 ! 。
2. 2 溶液的制备
2. 2. 1 对照品溶液 精密称取丹参素和丹酚酸 B 各 2. 00
mg,置 2 mL 量瓶中, 加甲醇定容, 摇匀。量取0 . 5 mL 于 5
mL的量瓶中,用甲醇稀释至刻度, 即得到 0. 1 g&L - 1的丹参
素和丹酚酸 B 对照品溶液。
2. 2. 2 供试品溶液 取活血通淤片 10 片, 研细。取约
2 . 0 g ,精密称定,置三角瓶中,每次加 50%甲醇 50 mL,超声
波提取 15 min,共 3 次。过滤, 合并提取液,浓缩近干。加入
少量 50%甲醇溶解, 转移至 50 mL 量瓶中 , 用 50%甲醇定
容,经0 . 45 m 微孔滤头滤过, 取续滤液,即得。
2. 2. 3 阴性对照液 按处方比例称取不含丹参的其他药
材,照2 . 3项下的提取方法提取, 经0 . 45 m 微孔滤头滤过,
取续滤液即为阴性对照液。
2. 3 线性关系的考察 按以上色谱条件, 滤头滤过, 注入
高效液相色谱仪,进样体积分别为 1, 2 , 4, 6 , 8 , 10 , 20 L 的
对照品溶液,记录色谱图, 见图 1 。以含量为横坐标, 相应的
峰面积为纵坐标, 作线性回归, 得方程见表 1。结果表明,
丹参素和丹酚酸 B 在0. 1~ 2. 0 g 之间, 都与峰面积值呈良
好的线性关系。
表 1 线性关系测定结果
Tab 1 The determination o f linear ity relat ion
检测成分 回归方程 r 线性范围 g
丹参素 Y = 927.3X+ 652. 5 0. 999 8 0. 1~ 2. 0
丹酚酸 B Y= 1 148.8X+ 2 357. 7 0. 999 5 0. 1~ 2. 0
2. 4 精密度试验 取 0. 1 g&L - 1的丹参素和丹酚酸 B 对照
品溶液,进样 10 L ,重复进样 5 次, 记录丹参素和丹酚酸 B
的峰面积,计算 RSD ,分别为1 . 28%和1. 86% ( n= 5)。
2. 5 稳定性试验 取 0. 1 g&L - 1的丹参素和丹酚酸 B 对照
品溶液在 0, 1, 2, 4 , 8 , 12 h 分别进样 10 L, 记录丹参素和丹
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